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INTRODUCAO

O estagio sanduiche realizado no laboratorio PRISE do Research School of
Earth Sciences da Australian National (RSES-ANU) em Canberra, Australia, se deu
entre os meses de abril e agosto de 2005. O doutorando Marcelo Lacerda Vasquez,
geologo do Servigo Geologico do Brasil - CPRM e aluno do Curso de Pos-graduagdo
em Geologia e Geoquimica da Universidade Federal do Para (UFPA), sob a
orientacdo Prof. Dr. Moacir Jose Buenano Macambira, desenvolveu principalmente
atividades analiticas em amostras de minerais de rochas de sua area de estudo com a
supervisdo do Dr. Richard Armstrong do PRISE. O estagio consistiu de analises
isotopicas U-Pb de cristais de zircdo, titanita e monazita utilizando sondas ionicas
(SHRIMP) e ICP-MS com sistema de laser acoplado, visando a datagdo dos eventos
igneos e -metamorficos que ocorreram na regido Inr-Xingu, Estado do Para. O
conhecimento desses eventos sdo importantes para o entendimento da evolucao
crustal e investigacdo dos limites entre as provincias geocronologicas arqueanas (>

2,5 Ga) e paleoproterozoica (2.5 — 1,6 Ga) propostas para a porgdo centro-sudeste do
Craton Amazonico.

ATIVIDADES DESENVOLVIDAS

As atividades de laboratorio foram instruidas pelo Dr. Richard Armstrong e o
técnico Charles Magee e consistiram basicamente na prepara¢ao de amostras, sele¢do

detalhada dos pontos de analise, procedimentos de opera¢do dos equipamentos e
tratamento dos dados analiticos.

Previamente ao estagio, foi feita uma selegdo inicial das amostras mais
pertinentes a serem utilizadas no estudo pretendido. Antes de iniciar as atividades
laboratoriais, o doutorando fez uma exposi¢do detalhada ao supervisor local sobre a
geologia da regido de estudo, na qual justificou a selegdo das amostras para o estudo.

PREPARACAO DE AMOSTRAS

Triagem — Os minerais analisados foram previamente concentrados nos laboratorios
e oficinas do Centro de Geociéncias da UFPA. Desta forma. as atividades iniciaram
com a triagem dos grios de zircdo, titanita e monazita com o uso uma lupa binocular
Nikon SMZ-1 feita no laboratorio SHRIMP Utilities (Figura 1). Os griaos minerais
escolhidos foram e fixados sobre uma placa de vidro com fita adesiva dupla e,
juntamente com os grdos dos padroes, foram arranjados segundo uma distribuicio
apropriada para a confecgdo do suporte de epoxy (mount).

Montagem — A confecgio do mount foi feita na oficina Lapidary Workshop e
consistiu na preparagdo da resina de epoxy, secagem na chapa (50°C, 6 horas), corte,
desbaste com lixa de 12007# até alcangar a metade dos grdos. Na seqiiéncia, foi feito o
polimento com uma politriz Kent 2, utilizando pasta de diamante de 3um (10-15min)

e lum (5-10min) (Figura 2). O monitoramento do nivel de desbaste e polimento foi
realizado com auxilio de lupa e microscopio.

Fotomicrografias — Foram tomadas fotomicrografias dos grios a luz refletida (LR)
e transmitida (LT), utilizando-se o microscopio binocular Nikon Opiphot 2 e uma




Figura 1: Tnagem ¢ arranjo dos grios.

Figura 4. Metalizacio do mount
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Figura 3B: Fotomicrografiasa LR e LT de
arios de titanta.



camera digital Nikon E995 do laboratono SHRIMP Utilities (Figura 3A). As fotos
foram editadas como mapas dos mounts e fotos de detalhe dos graos, e foram
impressas em cores em uma impressora laser Tektronix Phaser 850. Essas imagens
foram utilizadas na selegdo dos grdos a serem analisados e como ornentagdo durante as
analises (Figura 3B).

Metalizacd@o - Posteriormente a tomada de fotos ao microscopio foi feita a limpeza
do mount com alcool etilico, um composto de hidrocarboneto (Petrol Spirit) e agua
Milli-Q, passando no final por uma limpeza em cuba de ultra-som. Apos a secagem na
estuta (50°C, 10 min) for feita a metalizagao do mount utilizando-se o equipamento
Univex 300 (Figura 4) onde, sob condigdes adequadas de vacuo e de corrente elétrica,
deposita uma pelicula de ouro sobre a amostra. Esta pelicula deve ter diferentes
espessuras, em fun¢do do tempo de metalizacdo, segundo o equipamento a ser

utilizado: para os escaneamento por microscopia eletronica (SEM) ¢ de 20A,
enquanto para analises no SHRIMP Il é de S0A e no SHRIMP RG é de 100A.

Imageamento - Foram obtidas imagens SEM dos cristais de zrcdo por
catodoluminescencia (CL) no microscopio eletronico Hitachi S-2250 do laboratorio
do SEM Uulities (Figura 5A). Ja os de titamita ¢ monazita foram imageados por
backscartering (BSE) no microscopio eletronico Cambridge Streoscan 360 da
Research School of Biological Sciences da ANU (Figura 5B). Essas imagens com
aumento de 150 a 300 vezes foram utilizadas para investigar as estruturas internas dos
cristais e selegdo daqueles a serem analisados isotopicamente. As imagens SEM
toram editadas e impressas em monocromia em impressora laser.

SELECAO DOS GRAOS

A partir das fotomicrografias foram selecionados os graos e pontos nesses graos
a serem analisados, evitando-se aqueles alterados, metamictizados, fraturados e
contendo Inclusdes minerais. As imagens SEM permitiram identificar texturas,
estruturas borda-nucleo, zoneamento oscilatorio (magmatico) e de reabsorcdo-
sobrescrescimento (metamorfico) e nucleos herdados através do contraste das por¢des
ricas e pobres em uramo (Figuras 6A e B). Buscou-se analisar principalmente as
bordas dos cristais com objetivo de datar o ultimo evento responsavel pela formacio

do cristal. Esporadicamente, foram analisados nucleos para investigar possiveis
componentes herdados.

ANALISES POR SHRIMP

Especificacoes do Equipamento - O equipamento Sensitive High Mass
Resolution lon Microprobe (SHRIMP) ¢ uma microssonda idnica que permite a
datagdao pontual /n situ de partes de graos minerais através da incidéncia de um feixe
lons de oxigeénio com cerca de 25 um de diametro que remove o material ionizado e
mede sua composi¢do isotopica em um espectrometro de massa. O laboratorio PRISE
do RSES-ANU conta com trés geragdes desse equipamento, sendo analise isotopica
U-Th-Pb em zircdo, titanita e monazita a mais rotineira. No presente trabalho foram
utilizados somente os equipamentos mais modernos, o0 SHRIMP II e o SHRIMP RG.
de ultima geragdo (Figura 7).
- er:;as a:lﬂlises d_gwrotigg sao medidos oS seguintes isotopos: ' Zr, *"'Pb, *"Pb,
Pb, “"Pb, ""ThO, “"U, “"UOz e um ruido de fundo (background) com massa
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proxima do “"Pb. Além disso, para a titanita também é medido o *"’CaTi,O, e na



Figura 5A: Microcopio eletronico utilizado para
captura de imagem por catodoluminescéncia.

Figura 6A: Nucleo-borda e zonamento oscilatono
de cristais de zircdo (porgoes escuras = alto U).

Figura 3B: Microcopio eletronico utilizado pam
captura de imagem por backscatterig.

Figura 6B: Cnstais de titanita com bordas ¢ feigoes
reabsorcdo (manchas claras = alto U).



monazita 0 - -CePO,. Antes de iniciar as analises isotopicas sio feitas calibracdes
para o contador de ions, do fracionamento de massa 1sotopica e do fracionamento
interelementos, conforme descritas em Williams (1998). Cada tipo de analise envolve
um numero minimo de grdos, quantidade de varreduras de medidas e tempo de
analises diferentes. Por exemplo, para analise de zircao de amostras de rocha foram
analisados cerca de 20 graos, com 6 varreduras € duragdo de 11 a 13 minutos. Na
analise de zircio detritico proveniente de sedimentos dos nos foram analisados 60
graos, com 5 varreduras e tempo de analise de 9 a 10 minutos por grao.

Foram feitas analises de padroes que permitem determinar a concentragao dos
elementos de interesse, monitorar as condigoes de analise e corrigir as analises
1sotopicas. Assim, a cada 3 graos de amostra de rocha € feita uma analise no padrio e,
para amostra de zircao detritico, € feita uma analise de padrio a cada 4 grios de
amostra. Os padroes utilizados s3o minerais naturais de composi¢do isotopica e idades
determinadas por diferentes tecnicas do metodo U-Pb em diversos laboratorios e
existe uma serie de pre-requisitos de cnistalinidade, homogeneidade da composicido e
uniformidade dos resultados. Nas analises do zircao foram utilizados os padrées SL13
(Claoue-Long et al., 1995) e FC1 (Paces & Miller, 1993), enquanto para a titanita e
monazita foram utilizados os padrées BRL-i (Alemikoff, com. pess., 2003) e
WB.T.329 (Williams, 1996), respectivamente. O doutorando operou cerca de 60 horas
no equipamento que conta com interfaces de computadores e videos, bem como com
rotinas de programa de funcionamento de facil manuseio (Figura 8).

Tratamento dos Dados — Os dados brutos sdo tratados para obtencio das
concentracdes e razoes Isotopicas atraves do programa Squid versdo 1.03 (Ludwing,
2001) que também efetua as corregdes do Pb comum. Na corre¢io pelo “*Pb,
assumem-se 1dades para as amostras com base nos dados preliminares e, através da
curva de evolugdo do Pb terrestre de Stacey & Kramer (1975), determina-se as
composigoes 1sotopicas do Pb comum naquelas idades. Por fim, corrige-se a
composi¢cdio de Pb medida na amostra pela subtracio do Pb comum inicial.
Posteriormente, os dados corrigidos sdo langados nos diagramas concordia e a idade

U-Pb € calculada, utilizando o programa Isoplot/Ex versio 3.00 (Ludwig, 2003). A
partir da distribuigd3o dos pontos no diagrama ¢ feita uma avalia¢do prévia dos graos
que entram no calculo final da idade. Outros cntérios, como proximidade da curva
concordia (grau de concordancia) e efeitos de ganho de Pb comum ou processos de
perda de Pb também foram levados em conta.

ANALISES POR LA-ICP-MS

Especificacoes do Equipamento — O laboratorio PRISE conta com um Laser
Ablation - Induction Coupled Plasma - Mass Spectrometer (LA-ICP-MS) constituido
por um sistema de laser Excimer (excited dimer) Lambda Physic LPX 1201 que opera
em um comprimento de onda ultravioleta profundo a 193nm, utilizando uma mistura
de Ar e I para produzir uma luz laser (Figura 9A). O material ¢ amostrado com um
feixe circular de laser com 32 um de didmetro, utilizando uma célula com mistura de
He e Ar e levado a um espectrometro de massa de ICP modelo Agilent 75008 (Figura
9B), onde sao medidos os semnntes nuclideos: Si, *'P, ¥ Ti, Y, ”'Zr, "’La. "Ce.
“’Sm, "Eu, lﬁij, "L Hf 9°pp, **7pp, ***pp, 23‘ThO WU e 23’KU Foram
analisados 100 graos de zircdo detritico por amostra, em experimento com duracgio de
aproximadamente 1 minuto, cerca de 20 s com o feixe de laser desligado para medida
do background e os 40 s restantes com o feixe ligado para 150 varreduras de massa.



Figura 7;: Equipamento SHRIMP-RG

Figura 9A: Sistema de laser do LA-ICP-MS.




Os padroes utilizados foram o wvidro sintético NIST610 para corregio do

fracionamento Th/U e o padrdo de zircao FC1 para determinagdo das concentracdes e
correcdo do Pb comum. As duas primeiras medidas dos padrdes foram realizadas a
cada 5 grdos de amostra analisados e, em seguida, mudou-se para 10 grios O
equipamento € de manipulagdo simples para as analises de rotina, contando com
computadores ¢ programa de funcionamento. O doutorando operou 0 mesmo por

cerca de 13 horas.

Tratamento dos Dados - Os dados brutos foram tratados e as idades calculadas,
utilizando-se planilhas eletronicas para Excel da Microsoft desenvolvidas por
pesquisadores do RSES (Smith & Palim, 1997). A corregdo do Pb comum fo1 feita a

partir da razio ““Pb/ ““Pb esperada para uma idade °pp/ “*U preliminar e das

razdes Th/U e *"Pb/ “Pb medidas, seguindo o modelo de evolugio do Pb de
Cumming & Richards (1975). A corregdo pelo “**Pb se mostra inviavel em funcio da
contamina¢do isobarica do Hg contido no Ar. A partir dos dados corrigidos, foram
calculadas idades *°’Pb/ “*’Pb de cada grio, posteriormente utilizando diagramas de -

probabilidade cumulativa e histogramas construidos com o Isoplot/Ex. A partir dos
resultados finais, foram individualizados diferentes grupos de idade e avaliado o seu
significado. Este estudo objetivo realizar uma varredura que fornega um amplo
espectro de idades de rochas aflorando da regido, permitindo avaliar a contribuicdo de
determinados corpos rochosos relacionados a eventos conhecidos que contribuiram
como fonte dos sedimentos atuais e identificar outros ainda ndao reconhecidos. As
amostras de zircio detntico analisadas por ICP foram igualmente datadas também
pelo método U-Pb SHRIMP, que tem o Pb comum corrigido pelo “*'Pb, com a
finalidade de testar os resultados obtidos por LA-ICP-MS.

ATIVIDADES EXTRAS

SEMINARIOS - Semanalmente sio apresentadas palestras no Jaeger Seminar
Room do RSES por pesquisadores da ANU e visitantes. Os temas sdo relacionados as
geocieéncias, abordando areas diversas, como por exemplo, a evoiugdo das linhas de
pesquisa do RSES e dos centros de pesquisas conveniados e sobre os vestigios da vida

nos primordios da formagdo da Terra. As seguintes palestras e oS respectivos
palestrantes assistidas foram:

- The Science of Earth Chemistry — Trevor Ireland (RSES-ANU)

- Fluid Involvement in the Earthquake Ruptunng — Rick Sibson (University of Otago
- New Zeland)

- Life in the Archean: The 3.6-3.85 Ga Itsaq Gneiss — Allen Nutman (RSES-ANU)

- Bar Codes for Orogeny: Linking Plate Tectonics to Birth and Death of Moutain
Belts — Gordon Lister (RSES-ANU)

- A Decade of Coral Dating: Quaternary Climates and Sea Level — Tezer Esat
(RSES/RSPhysS-ANU) |

- Plate Tectonics in Controlling the Emplacement of Diamond-bearing Kimberlites
and Related Magmas — Simom Richards

CONSULTAS BIBLIOGRAFICAS - O doutorando foi cadastrado na

biblioteca da RSES na qualidade de visitante académico da ANU o que lhe permitiu
acesso as publicagdes periodicas e livros, bem como acesso on line ao catalogo de
publicagdes. Foram copiados arquivos PDF de artigos cientificos de periodicos orn line



Trabalho de Pesquisa — A datagio in situ de minerais pelo método U-Pb por
SHRIMP e LA-ICP-MS permitiu um salto qualitativo na pesquisa desenvolvida a
solucionar as principais questdes geologicas da drea em estudo e forneceu
informacdes adicionais que enriqueceram o estudo sobre a evolugdo das rochas da
regidio. Dentre as questdes geologicas criticas existiam lacunas entre 0s eventos
magmaticos detectados previamente pelo método de evaporagdo de Pb em zircdo em
Vasquez ef al. (no prelo). Através do método U-Pb SHRIMP em zircdo foram
identificados alguns desses eventos intermediarios (2,16 e 2,13 Ga). Adicionalmente,
a datacio U-Pb SHRIMP em titanita de granitéides deformados permitiu identificar
eventos de deformacio a alta temperatura (2,17 Ga e 2,15 Ga) e de baixa temperatura
(2,06 Ga). A existéncia de crosta mais antiga foi detectada através da datagdo de
ortognaisses com cerca de 2,5 Ga e granitoides com 2,34 Ga por U-Pb SHRIMP em
zircio. O metamorfismo de facies granulito foi investigado com a datagao U-Pb
SHRIMP em monazita (2,08Ga) de gnaisses aluminosos migmatizados. A datagdo de
cristais de zircdo detritico dos sedimentos dos rios Xingu e Irin por LA-ICP-MS e
SHRIMP permitiu ter-se uma visdo da distribuigdo de idades dos eventos geradores de
rocha na regido. Assim, foram observados contrastes e semelhan¢as entre as
popula¢des de zircdo de cada rio, com uma importante contribui¢do de rochas fontes
de 2.0-22 Gae 1,75 - 1,95 Ga comum a ambos e com predominio de fontes mais
antigas (2.6 — 3,3 Ga) no rio Xingu.

Em conclusdo. acredita-se que os objetivos foram plenamente alcangados e a
qualidade dos dados obtidos garantird futuras publicagbes em periodicos
internacionais. O acompanhamento do estagio pelo orientador brasileiro (Prof. Moacir
Macambira), tanto a distdncia quanto no periodo compartilhado no RSES, foi
altamente satisfatorio. A oportunidade do mesmo participar na obten¢do, tratamento e
interpretacdo dos dados obtidos durante parte do estagio fo1 um fator que incrementou
a integracio da equipe de pesquisa. Por fim, a experiéncia adquirida no manuseio dos
equipamentos e tratamento dos dados geocronologicos deve qualificar o doutorando a
participar da equipe da Rede Geochronos, ora em instalagdo no Brasil com a
participagdo da UFPA e do Servico Geologico do Brasil — CPRM, instituigées as
quais esta ligado o autor deste relatorio.

Agradecimentos — O autor agradece ao Servico Geologico do Brasil - CPRM que
concedeu a liberacdo para o afastamento a servigo oficial e pagou cinco analises
geocronologicas do estagio. Os agradecimentos sdo extensivos ao Projeto Ne 103/98
PRONEX (Proc. 66.2103/1998-0) que financiou trés analises geocronologicas e a
CAPES pela concessdo da bolsa PDEE que possibilitou o estagio.
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